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Sintese e avaliacdo de um ormosil impresso molecularmente para
extracdo em fase solida (MISPE) on-line de triazinas em aguas.
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Introducao

Os herbicidas da classe das triazinas sdo 0s mais
antigos e os mais comumente utilizados no controle
de ervas daninhas agricolas, sendo responsaveis por
cerca de 30% do mercado mundial de pesticidas [1].
Neste trabalho avaliou-se o preparo e aplicacdo de
um material impresso molecularmente para extracéo
em fase soélida on-line seletiva de triazinas preparado
a partir do processo sol-gel.

Resultados e Discussao

Para o preparo do ormosil, 300 mg de solucéo
saturada de atrazina foram adicionadas a uma
mistura contendo 100 mg de
aminopropiltrimetoxisilano (APTMS), 500 mg de
tetraetilortosilicato (TEOS) e 220 mg de NH,OH. O
material foi gelificado em um banho de agua a 40
°C, pulverizado e peneirado. A atrazina foi removida
através de extracdo por soxhlet. Paralelamente foi
preparado um material sem adicdo do template para
comparagdo dos resultados. Cerca de 300 mg do
ormosil foi colocado em um tubo de aco inox (60 mm
x fi = 3.9 mm) para acoplamento on-line com uma
coluna C18 Novapack 150 mm x fi = 3.9 mm
(Waters, Milford, USA). O sistema cromatografico
consistiu de duas bombas: Shimadzu (Kyoto, Japan)
LC-10AD e Waters (Milford, USA), uma valvula
Rheodyne de 6 vias e um detector
espectrofotométrico da Shimadzu SPD-10A. A
avaliacdo cromatogréafica dos materiais foi realizada
utilizando-se como fase moével uma mistura de
acetonitrila : agua (30:70) v/v, com pH ajustado em
3.0 com acido fosférico. A vazdo da fase mével
utilizada na coluna C18 foi de 1.3 mL min™,
enquanto que na coluna de MISPE foi uilizada uma
vazdo de 0.5 mL min’. Para avaliacdo do processo de
extracdo foi utilizada uma mistura aquosa 1 mg L*
contendo atrazina, propazina, simazina, linurom e
diurom.

Apdés cada extracdo e separacdo, a coluna
contendo o material impresso foi condicionada com
metanol; ndo foi observado efeito de memaria entre as
analises. A morfologia dos materiais impresso (MIS)
e ndo impresso (NIS) foi avaliada por microscopia
eletrbnica de varredura. Observou-se que o MIS

30% Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

possui estrutura lamelar, enquanto que o NIS possui
estrutura de um agregado de pequenas particulas
com alta densidade.

Foi estudado o efeito do volume de amostra na
extracdo on-line e para isso, passou-se pelo tubo
diferentes volumes de amostra de uma mistura
contendo 50 ng L™ de triazinas. A quantidade extraida
aumenta linearmente com o aumento no volume de
amostra. Porém, apds passagem de 10 mL de
amostra ocorre uma diminuicdo na quantidade
extraida das triazinas.

A FHgura 1 ilustra o potencial do MIS na extragéo
seletiva de triazinas a partir de aguas naturais. Pode-
se verificar que na extragdo com MIS, apenas as
triazinas ficaram retidas, enquanto que o diurom e
linurom (classe das uréias) ndo apresentaram
retencdo no material impresso.
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Figura 1. Cromatogramas obtidos ap0s extracdo on-
line de mistura 1mg L. A: padrdes, B: extracdo com
MIS, C: extracdo com NIS. 1: simazina, 2: atrazina,
3: diurom, 4: propazina e 5: linurom.

Conclusdes

O material sorvente impresso preparado pelo PSG
se mostrou adequado para extracdo seletiva de
triazinas proveniente de aguas naturais. O material
possui alta durabilidade sendo utilizado mais de 50
vezes sem alteracdes no desempenho.
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